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Verfahren zur Reinigung von Dimethylacetamid (DMAC) 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh- 
Dimethylacetamid, im Folgenden abgekurzt als DMAC bezeichnet. 

DMAC wird tiberwiegend als Losungsmittel eingesetzt, beispielsweise als Losungsmittel 
zum Losungsspinnen von elastischen Polyurethan-Blockcopolymeren, die unter dem 
Markennamen Spandex® oder Lycra® bekannt sind. 

Um beim Losungsspinnen qualitativ hochwertige Fasern erhalten zu konnen, werden an 
das hierbei eingesetzte DMAC die nachfolgend aufgefuhrten 
Spezifikationenanforderungen gestellt: Wassergehalt < 100 ppm, pH-Wert zwischen 6,5 
und 7 und elektrische Leitfahigkeit < 0,6 \iS. 

Ein DMAC, das diese Spezifikationsanforderungen erfullt, wird im Folgenden als Rein- 
DMAC bezeichnet 

Demgegenuber wird als Roh-DMAC ein Gemisch, enthaltend DMAC, bezeichnet, das die 
oben definierten Spezifikationsanforderungen nicht erfullt. 

Bekannte Anlagen zur destillativen Reinigung von DMAC werden unter Vakuum 
betrieben, um Zersetzungsreaktionen des DMAC wirksam zu unterdriicken und dadurch 
die Einhaltung der Spezifikationsanforderungen zu gewahrleisten. 

Es wurde jedoch gefunden, dass in Destillationsanlagen, die wie bislang ublich unter 
Vakuum betrieben wurden, die Spezifikationsanforderungen haufig nicht erfullt werden 
konnen. 
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Es war daher Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur destillativea Reinigung von 
DMAC zur Verfugung zu stellen, das die Einhaltung der geforderten Spezifikationen 
insbesondere ffir das Losungsspinnen zur Herstelhmg von elastischen Polyurethan- 
Blockcopolymerfasern gewahrleistet. 

Die Losung geht aus von einem Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh- 
Dimethylacetamid (Roh-DMAC), enthaltend DMAC, Leichtsieder und Schwersieder, 
wobei man die Leichtsieder und die Schwersieder unter Erhalt von Rein-DMAC in eine 
der nachfolgend aufgefuhrten Kolonnenkonfigurationen: 

(I) zwei oder mehrere hintereinander geschaltete Kolonnen, 

(II) eine Hauptkolonne mit Seitenabzugskolonne oder 
(HI) eine Trennwandkolonne 

abtrennt 

Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, dass man in der Kolonnenkonfiguration (I) 
zumindest die erste Kolonne, in der Kolonnenkonfiguration (II) zumindest die 
Hauptkolonne, und in der Kolonnenkonfiguration (HI) die Trennwandkolonne mit einem 
Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut betreibt 

Es wurde uberraschend gefunden, dass durch eine Betriebsweise bei Normaldruck oder bei 
einem Druck, der geringfugig oberhalb oder unterhalb des Normaldrucks liegt, der 
Reinheitsgrad des durch Destillation gewonnen DMAC wesentlich besser ist als bei 
bekannten Verfahren, die unter Vakuum und somit bei wesentlich niedrigeren 
Temperaturen betrieben werden. Es ist allgemein bekannt, dass sich die 
Reaktionsgeschwindigkeit chemischer Reaktionen in der Regel mit steigender Temperatur 
erhoht, haufig bei einem Temperaturanstieg urn 10°C etwa verdoppelt. 

Demgegentiber haben die Erfinder uberraschend gefunden, dass gerade eine Druck- und 
somit eine Temperaturerhohung fur die Erzielung eines Reinproduktes mit einem 
niedrigeren Anteil an Verunreinigungen erforderlich ist. 

DMAC hat einen Siedepunkt bei Normaldruck von 166°C. 
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Als Leichtsieder werden vorliegend Substanzen bezeichnet, deren Siedepunkt unterhalb 
des Siedepunktes von DMAC liegt und als Schwersieder Substanzen, deren Siedepunkt 
oberhalb des Siedepunktes von DMAC liegt. 

Als Kolonne in Abtriebsfahrweise wird eine Kolonne bezeichnet, die nur unterhalb der 
Zufuhrung des in der Kolonne aufoutrennenden Gemisches trennwirksame Einbauten 
aufweist. Demgegenuber weist eine Kolonne in Verstarkungsfahrweise nur oberhalb der 
Zufuhrung des in der Kolonne aufzutrennenden Gemisches trennwirksame Einbauten auf. 

Als Trennwandkolonne wird in bekannter Weise eine Kolonne mit in 
KolonnenlSngsrichtung angeordneter Trennwand bezeichnet, die in Teilbereichen der 
Kolonne eine Vermischung von Fltissigkeits- und Briidenstromen verhindert. Die 
Trennwand teilt den Kolonneninnenraum in bekannter Weise in einen Zufuhrbereich, einen 
Entnahmebereich, einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich sowie einen unteren 
gemeinsamen Kolonnenbereich. 

Bei der vorliegenden Trennaufgabe milssen aus seinem Ausgangsgemisch Leichtsieder und 
Schwersieder abgetrennt werden und das Wertprodukt, Rein-DMAC, als Mittelsieder 
gewonnen werden. 

Diese Trennaufgabe kann insbesondere mit einer der nachfolgend aufgefuhrten 
Kolonnenkonfigurationen: 

(I) zwei oder mehrere hintereinander geschaltete Kolonnen, 

(II) eine Hauptkolonne mit Seitenabzugskolonne oder 

(III) eine Trennwandkolonne 

gelost werden. 

ErfindungsgemaB muss in jeder der vorstehend aufgefuhrten Kolonnenkonfigurationen 
zumindest die Kolonne, in der der Leichtsieder Wasser noch nicht weitgehend abgetrennt 
ist, bei einem Druck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut, d.h. bei Normaldruck oder bei 
gegeniiber Normaldruck geringfugig erniedrigtem oder erhohtem Druck betrieben werden. 

Bevorzugt liegt der Kopfdruck in den oben genannten Kolonnen im Bereich von 0,8 bis 1,5 
bar absolut, besonders bevorzugt im Bereich von 1,0 bis 1,3 bar absolut. 
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Es ist auch moglich, dass man auch die zweite Kolonne oder die weiteren Kolonnen in der 
Kolonnenkonfiguration (I) oder die Seitenabzugskolonne in der Kolonnenkonfiguration 
(II) mit einem Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut, bevorzugt von 0,8 bis 1,5 
bar absolut, besonders bevorzugt von 1,0 bis 1,3 bar absolut, betreibt 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsvariante wird in der Kolonnenkonfiguration (I) der ersten 
Kolonne das zu reinigende Roh-DMAC im miltleren Bereich derselben zugefuhrt, ein 
Leichtsieder enthaltender Strom am Kopf der ersten Kolonne oder in der Nahe des Kopfes 
der ersten Kolonne abgezogen, ein fliissiger Strom aus dem Sumpf, aus der Nahe des 
Sumpfes oder uber einen Seitenabzug aus der ersten Kolonne abgezogen und der zweiten 
Kolonne im mittleren Bereich derselben zugefiihrt, und Auftrennung in einen Schwersieder 
enthaltenden Strom uber den Sumpfabzug der zweiten Kolonne und einen Rein-DMAC- 
Strom, der als Kopfstrom, in der Nahe des Kopfes oder als Seitenabzug aus der zweiten 
Kolonne abgezogen wird. 

Leichtsieder sind im vorliegenden Verfahren insbesondere Wasser, daneben Dimethylamin 
und Diethylamin. 

Schwersieder ist insbesondere Essigsaure, daneben Diethanolamin. Im Sumpfstrom der 
zweiten Koloime sind auch sogenannte Heavyends enthalten, d.h. hochmolekulare 
Zersetzungsprodukte in Form von hochviskosen Fltissigkeiten oder Feststoflfen, 

Der Roh-DMAC-Strom kann der ersten Kolonne sowohl gasformig als auch flussig 
zugefuhrt werden, wobei die Zufuhrung in flussigem Aggregatzustand aus energetischen 
Griinden vorteilhaft ist 

In alien Kolonnenkonfigurationen konnen als trennwirksame Einbauten gnindsStzlich alle 
bekannten Einbauten, insbesondere B8den, FiillkSrper oder Packungen eingesetzt werden. 

Als Einbauten eignen sich iibliche Einbauten wie handelsObliche Boden, Fullkorper oder 
Packungen, beispielsweise Glockenboden, TunnelbSden, VentilbSden, SiebbSden, 
Dualflowbaden und Gitterboden, Pall-Ringe®, Berl®-Sattelkorper, Netzdrahtringe, 
Raschig-Ringe®, Intalox®-Sattel, Interpak®-Fttllk6rper und Intos®, aber auch geordnete 
Packungen, wie beispielsweise Sulzer-Mellapak®, Sulzer-Optiflow®, Kuhni-Rombopak® 
und Montz-Pak® sowie Gewebepackungen. Bevorzugt sind Hochleistungspackungen. 
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Bevorzugt werden unterhalb der Zufuhrung des zu reinigenden Roh-DMAC-Stromes 
trennwirksame Einbauten mit hohen Verweilzeiten, insbesondere Boden, eingesetzt, d.h. in 
der Kolonnenkonfiguration (I) im Abtriebsteil der ersten Kolonne, in der 
Kolonnenkonfiguration (II) im Abtriebsteil der Hauptkolonne und in der 
Kolonnenkonfiguration (III) im Abtriebsteil der Trennwandkolonne. Durch die Einbauten 
mit hSheren Verweilzeiten wird eine verstarkte RUckspaltung des Essigsaure-Diethylamin- 
Adduktes gewahrleistet. 

Der Durchmesser der Kolonnen richtet sich nach den jeweils angestrebten Durchsatzen 
und kann nach den gangigen Regeln der Technik vom Fachmann leicht ermittelt werden. 

Die Auslegung der Kolonnen bezuglich Hohe und Positionierung von Zu- und Ablaufen 
kann nach dem bekannten Konzept der theoretischen Trennstufen in Verbindung mit den 
gewahlten Einbauten ermittelt werden. 

Als eine theoretische Trennstufe wird in bekannter Weise diejenige Kolonneneinheit 
verstanden, welche ein Anreichern der leichter fluchtigen Komponente entsprechend dem 
thermodynamischen Gleichgewicht bewirkt, vorausgesetzt, dass ideale Durchmischung 
vorliegt, fliissige und gasformige Phase im Gleichgewicht stehen und kein MitreiBen von 
Fltissigkeitstropfen erfolgt (vgl. Vauck, Muller: Grundoperationen chemischer 
Verfahrenstechnik, VCH-Verlagsgesellschafl mbH, Weinheim, 1988). 

Die Zahl der theoretischen Trennstufen ftir den Bereich oberhalb der Zufuhrung des zu 
reinigenden Roh-DMAC-Stromes, d.h. fur den oberen Bereich der ersten Kolonne in der 
Kolonnenkonfiguration (I), fur den oberen Bereich der Hauptkolonne in der 
Kolonnenkonfiguration (II) oder fttr den Bereich oberhalb der Zufuhrung des Roh-DMAC- 
Stromes in der Trennwandkolonne wird nach ublichen verfahrenstechnischen 
Uberlegungen in Abhangigkeit vom Leichtsiederanteil im Roh-DMAC und dem zulassigen . 
Verlust an DMAC uber Kopf der ersten Kolonne festgelegt. 

Die Zahl der theoretischen Trennstufen im Abtriebsteil der ersten Kolonne in der 
Kolonnenkonfiguration (I), der Hauptkolonne in der Kolonnenkonfiguration (II) oder der 
Trennwandkolonne in der Kolonnenkonfiguration (III) wird vorzugsweise im Bereich von 
5 bis 30, insbesondere im Bereich von 10 bis 25, besonders bevorzugt im Bereich von 12 
bis 18 festgelegt. 
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Die Zahl der theoretischen Trennstufen in der zweiten Kolonne in der 
Kolonnenkonfiguration (I) liegt bevorzugt im Bereich von 5 bis 30, insbesondere im 
Bereich von 10 bis 25, besonders bevorzugt im Bereich von 12 bis 18. 

Bevorzugt sind die hintereinander geschalteten Kolonnen in der Kolonnenkonfiguration 
(I), die Hauptkolonne oder die Trennwandkolonne jeweils mit einem Sumpfverdampfer 
und einem Kondensator am Kolonnenkopf ausgestattet 

Vorteilhaft stellt man die Temperatur am Kopf der ersten Kolonne im Bereich von 70 bis 
130°C, bevorzugt im Bereich von 85 bis 115°C, besonders bevorzugt im Bereich von 95 
bis 105°C, und die Temperatur am Kopf der zweiten Kolonne im Bereich von 130 bis 
190°C, bevorzugt im Bereich von 145 bis 175°C, besonders bevorzugt im Bereich von 155 
bis 175°C, die Temperaturen im Sumpf der ersten Kolonne und der zweiten Kolonne 
jeweils im Bereich von 150 bis 200°C, bevorzugt im Bereich von 160 bis 190°C, 
besonders bevorzugt im Bereich von 170 bis 180°C, ein. 

Die destillative Reinigung von Roh-DMAC ftihrt man vorteilhaft in einer 
Kolonnenkonfiguration (II) durch, deren Hauptkolonne einen gasformigen Seitenabzug 
aufweist und deren Seitenabzugskolonne in Verstarkungsfahrweise betrieben wird. 

Bevorzugt weist die Hauptkolonne oberhalb des gasformigen Seitenabzugs einen 
geringeren Durchmesser gegenuber dem Bereich der Hauptkolonne unterhalb des 
gasformigen Seitenabzugs auf. 

Weiter kann die destillative Reinigung in einer Kolonnenkonfiguration (II) durchgefiihrt 
werden, in der die Hauptkolonne einen fliissigen Seitenabzug aufweist und die 
Seitenabzugskolonne in Abtriebsfahrweise betrieben wird. 

Vorteilhaft wird die destillative Reinigung kontinuierlich betrieben. 

Durch das erfmdungsgemaBe Verfahren wird somit in tiberraschend einfacher Weise ein 
Rein-DMAC gewonnen, das die geforderten Spezifikationen bezuglich Wassergehalt, pH- 
Wert und elektrischer Leitfahigkeit erfullt, durch Destination bei Normaldruck oder bei 
gegenuber Normaldruck geringfugig erniedrigtem oder erhohtem Druck. Die 
Betriebsweise bei oder nahezu bei Normaldruck ist gegenuber einer Betriebsweise unter 
Vakuum, wie sie im Stand der Technik fur die Reinigung von DMAC bislang erforderlich 
schien, wesentlich wirtschaftUcher, insbesondere bezuglich Investitions- tmd 
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Betriebskosten. Daruber hinaus erhoht sich mit dem Anstieg des Betriebsdrucks die 
Kapazitat der Apparate, da sich bei gleich bleibendem Gasmengenstrom die 
Gasgeschwindigkeit aufgrund der hoheren Gasdichte verringert. 

Die Erfindung wird im Folgenden anhand einer Zeichnung und eines Ausfuhrungsbeispiels 
naher erlautert. 

Es zeigen im Einzelnen: 

Figur 1 ein Verfahrensschema fur eine Kolonnenkonfiguration (I) und 

Figur 2 ein Verfahrensschema fur eine Kolonnenkonfiguration (II). 

In der in Figur 1 dargestellten Kolonnenkonfiguration (I) wird ein Roh-DMAOStrom 1 
einer ersten Destillationskolonne Kl im mittleren Bereich derselben zugefuhrt. Aus der 
Kolonne Kl wird ein Leichtsieder enthaltender Strom 3 xiber Kopf abgezogen, in einem 
Kondensator am Kolonnenkopf kondensiert, teilweise als Rucklauf wieder auf die Kolonne 
aufgegeben und im Cbrigen ausgeschleust Aus dem Kolonne Kl wird ein Sumpfstrom 2, 
enthaltend DMAC, die Schwersieder und Spuren von Leichtsiedern, abgezogen und der 
zweiten Kolonne K2 im mittleren Bereich derselben zugefuhrt. Aus der Kolonne K2 wird 
ein Kopfstrom 5 abgezogen, enthaltend DMAC und Spuren an Leichtsiedern. Aus dem 
Sumpf der Kolonne K2 wird ein Schwersieder enthaltender Strom 4 abgezogen. Uber den 
Seitenabzug 6 der Kolonne K2 wird Rein-DMAC gewonnen. Diese Fahrweise stellt 
lediglich ein bevorzugtes Ausfuhrungsbeispiel dar; es ist jedoch auch moglich, die zweite 
Kolonne K2 so auszulegen, dass Rein-DMAC tiber Kopf oder in der Nahe des Kopfes der 
Koloime K2 abgezogen wird. 

Figur 2 zeigt ein weiteres bevorzugtes Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemaBen . 
Verfahrens, wobei eine Kolonnenkonfiguration (II) mit Hauptkolonne und 
Seitenabzugskolonne SK gewahlt wird. 

Die Hauptkolonne HK wird im mittleren Bereich derselben ein Roh-DMAC-Strom 1 
zugefuhrt. Am Kolonnenkopf wird ein Leichtsieder enthaltender Strom 3 abgezogen und 
aus dem Kolonnensumpf ein Schwersieder enthaltender Strom 4. Ober einen Seitenabzug 
wird ein gasformiger Strom abgezogen, der noch spezifikationsschadliche schwersiedende 
Verunreinigungen, insbesondere Essigsaure, enthalt, imd der in der Seitenabzugskolonne 
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SK, die in Verstarkungsfahrweise betrieben wird, gereinigt wird unter Erhalt eines Rein- 
DMAC-Stromes 6 am Kolonnenkopf. 

5 Ausfuhrungsbeispiel 

In einer Kolonnenkonfiguration (II) entsprechend der schematischen Darstellung in Figur 2 
wurde ein flussiger Roh-DMAC-Strom 1 mit folgenden Komponenten: 
DMAC 99,2 Gew.-%, Dimethylamin 6 ppm, DMF 0,2 Gew.-%, Wasser 0,3 Gew.-%, 
10 Essigsaure 100 ppm, Ameisensaure 350 ppm, Phosphorsaure 50 ppm und Heavyends 0,2 
Gew.-% bei einer Temperatur von 20°C auf die 30igste theoretische Trennstufe einer 
^^^^ Hauptkolonne mit 57 theoretischen Trennstufen zugefuhrt. 

Von der 9. theoretischen Trennstufe wurde ein gasformiger Seitenstrom bei einer 
1 5 Temperatur von 1 71 ,9°C, mit folgender Zusammensetzung abgezogen: 

DMAC .99,9 Gew.-%, DMF 720 ppm und Essigsaure 280 ppm. 

Die spezifikationsschadliche Konzentration an Essigsaure von 280 ppm konnte in der 
20 Seitenabzugskolonne auf spezifikationsunschadliche 20 ppm im Kopfstrom 6, der als Rein- 
DMAC-Strom abgezogen wird, reduziert werden. Die Hauptkolonne HK und die 
Seitenkolonne SK wurden bei Normaldruck betrieben. 
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BASF Aktiengesellschafl 



3. April 2003 
B03/0170 IB/HKE/arw 



Patentanspriiche 



1. Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh-Dimethylacetamid (Roh-DMAC), 
enthaltend DMAC, Leichtsieder und Schwersieder, wobei man die Leichtsieder und 
die Schwersieder unter Erhalt von Rein-DMAC in einer der nachfolgend 
aufgefuhrten Kolonnenkonfigurationen: 



(EI) eine Trennwandkolonne (TWK) 

abtrennt, dadurch gekennzeichnet, dass man in der Kolonnenkonfiguration (I) 
zumindest die erste Kolonne (Kl) in der Kolonnenkonfiguration (II) zumindest die 
Hauptkolonne (HK), und in der Kolonnenkonfiguration (III) die Trennwandkolonne 
(TWK) mit einem Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut betreibt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man in der 
Kolonnenkonfiguration (I) zumindest die erste Kolonne (Kl) in der 
Kolonnenkonfiguration (II) zumindest die Hauptkolonne (HK) und in der 
Kolonnenkonfiguration (HI) die Trennwandkolonne (TWK) bei einem Kopfdruck im 
Bereich von 0,8 bis 1,5, bevorzugt im Bereich von 1,0 bis 1,3 bar absolut betreibt. 

3- Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man die zweite 
Kolonne (K2) oder die weiteren Kolonnen in der Kolonnenkonfiguration (I) oder die 
Seitenabzugskolonne (SK) in der Kolonnenkonfiguration (II) mit einem Kopfdruck 
im Bereich von 0,5 bis 1,8 bar absolut, bevorzugt von 0,8 bis 1,5 bar absolut, 
besonders bevorzugt von 1,0 bis 1,3 bar absolut, betreibt. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass man in 
der Kolonnenkonfiguration (I) der ersten Kolonne (Kl) das Roh-DMAC (1) im 
mittleren Bereich derselben zufuhrt, am Kolonnenkopf oder in der Nahe des 
Kolonnenkopfes einen Leichtsieder enthaltenden Strom (3) und fiber einen Abzug im 
Bereich des Kolonnensumpfes oder fiber einen Seitenabzug einen flussigen Strom (2) 
abzieht, den man der zweiten Kolonne (K2) im mittleren Bereich derselben zufuhrt, 



(I) 

(n) 



zwei oder mehrere hintereinander geschaltete Kolonnen (Kl, K2), 
eine Hauptkolonne (HK) mit Seitenabzugskolonne (SK) oder 
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wobei man in der zweiten Kolonne (K2) die Schwersieder iiber einen Sumpfabzug 
(4) abtrennt und das Rein-DMAC (6) fiber einen Abzug am Kolonnenkopf, im 
Bereich des Kolonnenkopfes oder als Seitenabzug gewinnt 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass man das 
Roh-DMAC (1) als fiussigen Strom der ersten Kolonne (Kl) zufiihrt 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass man im 
Abtriebsteil der ersten Kolonne (Kl) trennwirksame Einbauten mit hohen 
Verweilzeiten, bevorzugt BQden, einbaut. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass man im 
Abtriebsteil der ersten Kolonne (Kl), der Hauptkolonne (HK) oder der 
Trennwandkolonne (TWK) 5 bis 30, bevorzugt 10 bis 25, besonders bevorzugt 12 bis 
18 theoretische Trennstufen vorsieht 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass man in 
der zweiten Kolonne (K2) 5 bis 30, bevorzugt von 10 bis 25, besonders bevorzugt 
von 12 bis 18 theoretische Trennstufen vorsieht. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
hintereinander geschalteten Kolonnen (Kl, K2), die Hauptkolonne (HK) oder die 
Trennwandkolonne (TWK) jeweils mit einem Sumpfverdampfer und einem 
Kondensator am Kolonnenkopf ausstattet 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Temperatur am Kopf der ersten Kolonne (Kl) im Bereich von 70 bis 130°C, 
bevorzugt im Bereich von 85 bis 115°C, besonders bevorzugt im Bereich von 95 bis. 
105°C und die Temperatur am Kopf der zweiten Kolonne (K2) im Bereich von 130 
bis 190°C, bevorzugt im Bereich von 145 bis 175°C, besonders bevorzugt im 
Bereich von 155 bis 175°C, die Temperaturen im Sumpf der ersten Kolonne (Kl) 
und der zweiten Kolonne (K2) jeweils im Bereich von 150 bis 200°C, bevorzugt im 
Bereich von 160 bis 190°C, besonders bevorzugt im Bereich von 170 bis 180°C, 
einstellt. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass man 
die destillative Reinigung von Roh-DMAC in einer Kolonnenkonfiguration (II) 
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durchfuhrt, deren Hauptkolonne (HK) einen gasfonnigen Seitenabzug und deren 
Seitenabzugskolonne (SK) in Verstarkungsfahrweise betrieben wird. 

Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die Hauptkolonne (HK) 
oberhalb des gasfonnigen Seitenabzugs einen geringeren Durchmesser gegentiber 
dem Bereich der Hauptkolonne (HK) unterhalb des gasfonnigen Seitenabzugs 
aufweist. 

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, wobei die destillative Reinigung in 
einer Kolonnenkonfiguration (II) durchgefuhrt wird, in der die Hauptkolonne (HK) 
einen flussigen Seitenabzug aufweist und die Seitenabzugskolonne (SK) in 
Abtriebsfahrweise betrieben wird. 

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass man es 
kontinuierlich betreibt. 



FIG.1 




FIG.2 




PF0000054416/WW 



-1- 

BASF Aktiengesellschaft 3. April 2003 

B03/0170 IB/HKE/arw 



Zusammenfassung 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh- 
Dimethylacetamid (Roh-DMAC), enthaltend DMAC, Leichtsieder und Schwersieder, 
wobei man die Leichtsieder und die Schwersieder unter Erhalt von Rein-DMAC in eine 
der nachfolgend aufgefiihrten KolonnenkonJBgurationen: 

(I) zwei oder mehrere hintereinander geschaltete Kolonnen (Kl, K2), 

(II) eine Hauptkolonne (HK) mit Seitenabzugskolonne (SK) oder 
(HI) eine Trennwandkolonne (TWK) 

abtrennt, dadurch gekennzeichnet, dass man in der Kolonnenkonfiguration (I) zumindest 
die erste Kolonne (Kl) in der Kolonnenkonfiguration (II) zumindest die Hauptkolonne 
(HK), und in der Kolonnenkonfiguration (III) die Trennwandkolonne (TWK) mit einem 
Kopfdruck im Bereich von 0,5 bis 1 ,8 bar absolut betreibt 



(Figur 1) 
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